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Abstract (Basic) : DE 3228237 A 

Microcapsule powder compsns . consist of dried microcapsules, 
powdered binder and a buffer powder. The microcapsules can contain a 
dye, for use in colourless copying papers, or an adhesive or opt. 
pharmaceuticals, solvents, perfume, etc. 

The compsns. resist rotting or degradation, and are stored or 
transported easily. 

The binders include water-, esp. cold water-soluble binders, e.g. 
modified PVA, polycarboxylates , dextrin, gum arabic and CMC, 
oil-soluble and heat-sensitive binders. The buffer powders are esp. 
pulverised cellulose, starch grains, clay, urea-HCHO resin, polystyrene 
or wax. Wt. ratio binder and buffer to 100 pts. microcapsules is 1:100 
and 5:100 respectively. 
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Mikrokapselpulver-Zusammensetzung bus trockenen Kap- 
seln t einem pulverfdrrnlgen Binder undeinem Pufferpulver. 
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Mikrokapsel-Zusammensetzung 



PATENTANSPRUCHE 



1 . Mikrokapselpulver^Zusammensetzung. aus getrockne- 
ten Mikrokapseln, einem pulverf Srmigen Binder und 
einem Puf f erpulver . 

2. Mikrokapsel-Zusammensetzung gemSss Anspruch 1, 
dadurch gekennzeich.net f dass die 
Mikrokapseln einen Farbstoff fflr die Verwendung 
in kohlenstofffreiem Kopierpapier enthalten. 

3. Mikrokapsel-Zusammensetzung gemSss Anspruch 1 , ' 
dadurch gekennzeichnet, dass die 
Mikrokapseln einen Kleber enthalten. 
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Mikrokapsel-Zusanunensetzung gemass Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, dass der 
pulverf Srmiger Binder kaltwasserloslich ist. 

Mikrokapsel-Zusanunensetzung gemHss Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, dass das 
Pufferpulver pulverisierte Zellulose, St£rkek5rner, 
Ton, Harnstoff-Formaldehyd-Harz, Polystyrolharz 
Oder ein Wachs ist. 

Mikrokapsel-Zusanunensetzung gemSss Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, dass das 
Verhaltnis von Binder und Puffer zu 100 Teilen 
Mikrokapseln 1 : 100 bzw. 5 : 100 Teilen betragt. 
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MITSUBISHI PAPER MILLS, LTD. , TOKYO / JAPAN 



Mikrokapsel-Zusammensetzung 



Die Erfindung betrifft eine Mikrokapsel-Zusammenset- 
zung und insbesondere eine Mikrokapselpulver-Zusammen- 
setzung, die stabil, gut lagerf ahig. und transportf&hig 
sowie leicht anzuwenden is to 

5 

Mikrokapseln sind. Kapseln mit einero Durchschnitts- 
durchraesser von im allgemeinen einigen Hundert inn 
oder weniger, die eingeschlossen farblose Farbstoffe, 
Parflims, Fltissigkristalle, Kleber, verschiedene Arz- 
10 neimittel, Losungsmittel und dergleichen enthalten. 

Vor ihrer Anwendung werden sie durch einen auf gebrachten 
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Druck oder auf andere Weise, je nach ihrer Verwendung, 
aufgebrochen und geben den zu verwendenden Inhalt frei. 
Es sind eine Reihe von Herstellungsverf ahren fur Mikro- 
kapseln bekannt und in Gebrauch. Besonders wichtig 
5 sind. die Komplex-Koazervierungsmethode, die Grenzf lMchen- 

polymerisationsmethode zur Herstellung von. Polyurethan 
oder Polyharnstoff und die in situ-Methode zur Her- 
stellung von Harnstof fharz oder einem Melaminharz. 
Diese Verfahren sind auch auf die Herstellung von 
10 Mikrokapseln, wie sie in der vorliegenden .Erf indung 
verwendet werden, anwendbar. 

Die nach den vorhergehenden Methoden hergestellten 
Mikrokapseln werden im allgemeinen in Form .einer wSss- 

15 rigen Suspension erhalten, die meistens, nach Zugabe 
eines Bindemittels und einer Puf fefsubstanz, zum Be- 
schichten von Papiermaterialien, synthetischen Harzen 
oder Metallen verwendet werden. WSssrige Suspensionen 
von Mikrokapseln mit zugefUgten Bindern oder Puffern 

20 sind jedoch nicht nur schlecht zu lagern und zu trans- 

portieren, sondern neigen auch zum Faulen, Abbau, Ausf al- 
ien oder Abtrennen wahrend der Lagerung. 

Aufgabe der vorliegenden Erf indung ist es, die vorer- 
25 wahnten Nachteile zu vermeiden. Das heisst, dass auf- 
gabengemMss eine Mikrokapselzusammensetzung gezeigt 
werden soli, die nicht zum Faulen oder .zum Abbau neigt 
und die leicht gelagert oder transportiert .werden kann. 

30 Die erf indungsgemasse Mikrokapsel-Zusammensetzung ist 
ein pulverfttrmiges Material, das im wesentlichen aus 
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10 



15 



20 



25 



30 



trockenen Mikrokapseln, einem pulverfSrmigen Binder 
und einem Pufferpulver besteht. 

Die trockenen Mikrokapseln kann man erhalten, indem 
man in iiblicher Weise (durch Trocknen in einem warmen 
Oder heissen Luftstrora, Spriihtrocknung oder Gefrier- 
trocknung) die nach der vorervahnten Koazervierungs-, 
Grenzf lachenpolymerisations- oder in situ-Methoden 
hergestellen Mikrokapseln trocknet. Obwohl es moglich 
1st, weitgehend nicht-klebrige Pulvermaterialien durch 
einf aches Warmetrocknen zu erzielen, ist die Spriih- 
trocknung jedoch am geeignetsten fur nach irgend- 
einer Einkapselungsmethode hergestellte Mikrokapseln. 
Es ist auch bekannt, dass man Mikrokapselpulver mit- 
tels eines Trockenmittels (z.B. Siliziumoxid) erhalten 
kann . 

Die pulverfSrmigen Binder sind Binder in Pulverform 
und schliessen wasserlBsliche Binder., 51 (organische 
LosungsmitteD-lQsliche Binder und wMrmeempf indliche 
Binder ein, die in Pulverform vorliegen und handels- 
iiblich sein konnen. 

Das hier als Pulver bezeichnete Material ist ein fein- 
teiliges Material mit einem maximalen Durchmesser von 
einigen Hundert um, das sich nach dem Abmischen nicht 
unter Ausbildung einer heterogenen Mischung abtrennt. 

Beispiele fur wasserlosliche Binder sind (gegebenen- 
falls modifizierte) Starke,- Gelatine, Kasein, Zellu- 
losederivate (Carboxymethylzellulose und dergleichen) , 
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Polyvinylalkohol (PVA) , Dextrin, Polycarboxylate und 
MaleinsMureanhydrid-Copolymere. Beispiele. ftir 5115s- 
liche Binder und warmeempfindliche Binder sind Poly- 
styrol, Polyvinylacetat, Phenolharze, Acrylharze, 
modifizierte Produkte davon und Copolymere. Von den 
vorerwahnten Bindern sind als kaltwasserlosliche Bin- 
der beispielsweise modifizierte . PVA ' s , Polycarboxylate, 
Dextrin, Guramiarabikum und Carboxymethylzellulose ge- 
eignet. 

Geeignete Puffer sind pulverf 5rmige organische Substan- 
zen, wie pulverf ormige Zellulose, Starkek5rner, Harn- 
stoff-Formaldehyd-Harz, Polystyrolharz, Wachse und 
dergleichen, und geeignete pulverf 5rmige, andrganische 
Substanzen sind Ton, Silikate, Karbonate und Oxide. 

Die erf indungsgemSssen Zusammensetzungen k5nnen andere 
Additive, wie Stabilisatoren, Dispergiermittel und 
pH-Regler enthalten, wie organische Salze und anorga- 
nische Salze (z.B, Phosphate und Silikate). 

Die erf indungsgemSsse Mikrokapsel-Zusammensetzung er- 
hSlt man entweder durch Trockenmischen von trockenen 
Mikrokapseln in Pulverform, eines pulverf Srmigen Bin- 
ders und eines Puf ferpulvers, Oder durch ein Nassver- 
fahren, bei dem ein Binder und. ein Puffer zu einer 
wSssrigen Suspension der Mikrokapseln gegeben wird 
und die gebildete Suspension dann.in Pulverf orm (iber- 
ftlhrt wird, z.B. durch Spruhtrocknung. Es ist auch 
m5glich, das Trockenverf ahren mit einem Nassverf ahren 
zu kombinieren. Unter Verwendung gleicher Mater ialien 
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besteht hinsichtlich des Verhaltens der Endprodukte 
kein wesentlicher Unterschied, unabhangig von der Her- 
stellungsmethode . 



Die Anwendungsart fiir die Mikrokapsel-Zusammensetzungen 
gemass der Erfindung hangt in einem gewissen Masse von 
der Art des Binders ab. Bei Verwendung eines wasser- 
loslichen Binders wird die Mikrokapsel-Zusammensetzung 
einfach mit einer geeigneten Menge Wasser gelds t, 
wodurch man eine ubliche MikrokapselrUberzugszusammen- 
setzung erhait, die man dann auf ein Substrat auftra- 
geh kann. Bei einem 811oslichen (d.h. in einem organi- 
schen Losungsmittel 15slichen) Binder oder einem wSrme- 
empf indlichen Binder, erhMlt man eine Uberzugszusammen- 
setzung, indem man ein geeignetes LSsungsmittel oder 
ein Losungsmittelgemisch bzw. WSrme anwendet. 

Das in den Mikrokapseln eingeschlossene Material unter- 
liegt keinerlei Beschr^nkungen. Eine Mikrokapsel- 
Zusammensetzung, die als Kernmaterial einen farblosen 
Farbstoff oder einen organischen Farbentwickler enthalt, 
ist weit verbreitet und die erf indungsgemSssen Zusam- 
mensetzungen sind filr solche Zwecke geeignet. Auch ein 
Kleber kann als Kernmaterial enthalten sein. 

Da die erf indungsgemasse Mikrokapsel-Zusammensetzung 
nur feuchtigkeitsfreie Pulver enth&lt, faulen sie 
nicht und werden auch nicht abgebaut und man kann sie 
vorteilhaft transportieren und lagern und auch in 
kleinen Anteilen verwenden, weil die Zusammensetzung 
gleichmassig ist. 
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Die Formulierung der erf indungsgetn&ssen Mikrokapsel- 
Zusammensetzung hangt von der Anwendung, der. Art des 
Kernmaterials, der GrSsse der Kapseln, usw. , ab f aber 
im allgemeinen verwendet man 1 bis 100 Teile des Bin- 
5 ders und 5 bis 100 Teile eines Puffers pro 100 Teilen 
Mikrokapseln. 

Ein Beispiel fiir eine Mikrokapselr-Zusammensetzung fttr 
die Verwendung in kohlenstof f f reiem Kopierpapier ist: 

10 



Mikrokapseln 
Binder 
Puffer 

15 

Bin Beispiel fiir eine Mikrokapsel-Zusammensetzung ftir 
die Verwendung als Klebstoff ist: 

20 

Mikrokapseln 
Binder 
Puffer 

25 

Die Erfindung wird in den Beispielen, in denen alle 
Teile auf das Gewicht bezogen sind, naher erlautert, 

30 



Teile 
100 
3-30 
20-50 



Teile 

100 
1-20 
5-20 
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BeispiGl 1 
5£2Ei§EE2Ei§E 

In einer Mischung aus 50 Teilen Diisopropylnaphtha- 
lin (KMC-113, Produkt der Kureha Chemicals Co.) und 
50 Teilen Diarylethan (SAS 295, ein Produkt der 
Nippon Petrochemicals Co., Ltd.) wurden 5 Teile 
Kristallviolettlakton gel5st. Die L6sung wurde in 
100 Teilen Wasser, enthaltend. 10 Teile gel6ste Gelati- 
ne, emulgiert* Die Emulsion wurde zu 500 Teilen Was- 
ser, enthaltend 7 Teile Gummiarabikum und 0,5 Teile 
Vinylmethylether-MaleinsSureanhydrid-Copolymer, ge- 
geben. Die gebildete Emulsion hatte.einen pH von 8,0. 
Der pH wurde auf einen Wert von 4,6 eingestellt und 
die Temperatur von 50°C auf 10°C herabgesetzt, .urn die 
Einkapselung zu vollenden. Nach Zugabe von . 5 Teilen 
Formalin liess man die Mischung uber Nacht stehen, wo- 
bei die Kapseln hSrteten. Der pH wurde auf 9,0 einge- 
stellt, wobei man eine wSssrige Mikrokapselsuspension 
erhielt. Die Suspension wurde spriihgetrocknet, wobei 
man trockene Mikrokapseln in Pulver form erhielt. Eine 
Mikrokapsel-Zusammensetzung wurde nach. der nachf olgen- 
den Formulierung hergestellt: 



Kapseln in Pulverform 

PVA (Gosenol 172 SS der Nippon Synthetic 

Chemical Industry Co.) 

Weizenstarke 
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Teile 
100 

15 
30 
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Eine Mikrokapsel-Zusammensetzung aus diesen Bestand- 
teilen wurde einen Monat gelagert, ohne dass eine Snde- 
rung festgestellt wurde. 

Eine Mikrokapsel-Beschichtungszusaramensetzung wurde 
hergestellt, indent man 100 Teile der obigen Zusammen- 
setzung mit 400 Teilen Wasser vermischte. Die Uberzugs- 
zusammensetzung wurde mittels eines Luftmessers auf 
ein glattes Papierblatt mit einem Grundgewicht von 
40 g/m a aufgetragen, unter Erhalt eines Deckblattes 
fUr ein kohlenstof f f reies Kopiermaterial , welches die 
gewiinschte Farbentwicklung zeigte. .Nach 1-monatiger 
Lagerung setzte sich die WeizenstMrke in .der Uberzugs- 
zusammensetzung ab und FcLulnis trat ein. 



Beispiel 2 
Mikrokagsel-Zus^ 

Eine LSsung aus 50 Teilen zyklisiertem Kautschuk in 
50 Teilen Toluol wurde in 100 Teilen einer 5 %-igen 
L5sung von Styrol-MaleinsMureanhydrid-Copolymer emul- 
giert. Zu der Emulsion wurden 25 Teile einer 40 %-igen 
wMssrigen Ldsung eines Vorkondensats aus Melamin- 
Formaldehyd gegeben. Die Mischung wurde auf. einen pH 
von 5,5 cingestellt und auf 60°C erwSrmt. Nach 2 Stun- 
den wurde der pH-Wert in der Reaktionsmischung auf 
8,0 eingestellt, wobei man eine Suspension. von Mikro- 
kapseln, die. in situ aus Mclamin-Formaldehyd gebildet 
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worden waren, erhielt. Eine Mischung aus 100 Teilen 
der Suspension und 20 Teilen einer 10 %-igen wassrigen 
LSsung von Guiraniarabikum wurde unter Erhalt eines Pul- 
vermaterials spriihgetrocknet . Eine Mikrokapsel-Kleber- 
zusammensetzung erhielt man durch Zugabe von 10 Teilen 
Natriumpolyacrylat und 10 Teilen Weizenstarke zu 
100 Teilen des obigen Pulverroaterials . Eine Mischung 
aus der erhaltenen Zusammensetzung in Wasser -wurde 
auf ein Papierblatt aufgetragen, wodurch man ein druck- 
empfindliches Klebepapier erhielt. 



